esp@cenet document view BEST AVAILABLE COPY 

4 



Page 1 of 1 



Regeneration process for used oil 



Patent number: 
Publication date: 
Inventor: 
Applicant: 
Classification: 

- International: 

- european: 
Application number: 
Priority number(s): 



FR2552098 
1985-03-22 

HAURI FELIX WALTER 
BUSS AG (CH) 

C10M17S/02; C10M175/00; (IPC1-7): C10M175/02 
C10M175/02 

FR1 984001 3862 19840910 
CH19830005122 19830921 



Also published as: 

~ J P60092390 (A) 
DE 3433336 (Al) 
CH65 7867 (A5) 
IT118 0226(B) 
CS 259521 (B2) 



Report a data error here 



Abstract of FR2552098 

Regeneration process esp. for used lubricating oil, comprises: (i) removal of water ad volatile 
components; (ii) alkali treatment; and (iii) distn., with sepn. of a tar fraction. Appts. also is claimed. 
Treatment can be effected at 180-300 (230-260) deg. C, pref. with an aq. soln. of akali metal hydroxide, 
bicarbonate or carbonate, e.g. with 50% aq. NaOH. The amt. of NaOH (dry) may be 0.2-5% of that of the 
oil. A gas oil fraction may be distilled off simultaneously with or after alkali treatment. 
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@ Apr6s Elimination de I'eau et des constituants volatils 
nSiiite us6e est soumise ^ un traitement d I'alcalL et 6ventuel- 
lement aprds s6paration d'une fraction gazole. elle est disti!I6e. 
Lors de cette distillation. I'huile pure est s6par6e en une 
operation sous forme de distinat de la fraction goudron conte- 
nant les impuret^s. 
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Proc^dd et dispositif pour le retraitement d*huiles usees , 

invention conceme un proc6d6 pour le retraitfement ou regini-r 
ration d'huiles iis^es par traiteroent pao: I'alcali, Slixnination de l*eau et 
des const ituants volatils, s^pziration d'une fraction goudr on 
et distillation de I'huile purifi^e, ainsi qu'un dispositif 
5 pour fractionner I'huile et les mati&res analogues h I'huile, 
notamment I'huile us^e. 

Le retraitement d'huile us6e, notaitanent d'huile de lubrifi- 
cation, prend une importance ^conomique et 6cologique de 

10 plus en plus grande. On a d6jk fait des efforts considera- 
bles pour developper des proc^d^s satisf aisants pour le 
retraitement de I'huile us6e. Un tel proc^d^ doit donner 
satisfaction en ce qui concerne I'^cologie, I'economie et 
la qualitd de I'huile retrait^e^ II faut que les substances 

15 solides formant avec I'huile us^e une suspension stcdale 
soient s^par^es et que les impuret^s dissoutes soient 
retirees. 

Les proc6d6s connus comportent tou jours plusieurs phases 
20 de distillation jusqu'Si I'obtention de I'huile purifi^e, 

qui sont tou jours lides h d'autres operations de traitement, 
telles qu' addition d'acides, coagulation, adsorption et 
filtration et 6ventuel lament traitement avec du sodium mdtal 
ou de I'hydrure de sodium pour la ddshalogdnation. Ces pro- 
25 c6d6s sont couteiax en appareillages et en consommation 



2552098 



2 



d'dnergie; ils sont li^s h la production de r^sidus volumi- 
neux et polluants, et/ou & 1* utilisation de. produits chini- 
ques hautement r^actifs exigeant des mesures de s^curit^ 
particuli&res . 

Pour ^viter 1' utilisation de produits chimiques hautement 
r6actifs et la production de r6sidus volumineux, le brevet 
DE-OS 30 42 094 propose un procdd6 dans lequel I'huile us€e, 
aprfes avoir traverse un bassin de sedimentation dans lequel 
les impuret^s grossiferes et une partie de I'eau sont sdpa- 
r6es,est trait^e avec une lessive alcaline pour retirer les 
composants acides de I'huile et les restes d'additifs k une 
temperature comprise entre IZO'C et 150»C; dans une premifere 
distillation en couches minces, elle est d6barrass6e du 
reste de I'eau et de constitueutts volatils; dans une se- 
conde distillation en couches minces, la suspension est 
d6truite et le condensat obtenu, qui contient encore des 
particules solides en suspension qui ont 6t6 entraln^es, 
est amen6 h une troisifeme distillation en couches minces 
du raffinage de ret rait ement proprement dit pour obtenir 
I'huile pxirifi^e. Ce proc6d6 connu exige, aprfes destruction 
de la suspension par distillation, une autre operation de 
distillation pour obtenir un produit purifi6, ce qui est 
trfes coflteux aussi bien en appareillage qu'en ^nergie. 
En outre, I'huile purifi6e obtenue n'est pas absolument 
satisfaisante en ce qui concerne la puret6, notamment en 
ce qui concerne I'odeur et la couleur, de sorte que son 
utilisation est limitfie. 

Le but de la pr6sente invention est de proposer un proc6d6 
du type pr6cit6 qui soit 6co«>mique h mettre en oeuvre 
et foumisse comme produit une huile r4g6n6r6e parfaite. 

- ce but est atteiht conform6ment h 1' invention en-ce qu'on- - 
traite I'huile us6e par I'alcali aprfes avoir retire I'eau 
et les constituants volatils et avant la separation de la 
fraction goudron et qu'on s^pare la fraction goudron lors 
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de la distillation de I'huile. 

GrSce k la succession des phases du proc^d^ selon 1' invention, 
c'est-k-dire grSce au traitement par I'alacali et I'huile 
us6e d6j4 d4barrass6e de I'eau et des constituants volatils, 
on fait. passer la suspension stable, qui contient ^galemenb 
des inqpuret^s dissoutes et/ou iSinulsif i6es, h un ^tat insta- 
ble, de sorte que les matifeies solides en suspension sont 
s6par6es lors de la distillation de I'huile purifi^e et 
qu'ainsi une seule operation suffit pour s^parer totalement 
les inati&res solides en suspension et pour obtenir une 
huile x6q^6r6e parfaite. 



On suppose que le traitement par I'alcali, outre la neu- 
15 tralisation des constituants acides et ^ventuellement la 
saponification des impuret^s saponif iables , provoque en 
mdme temps, par suite de 1' Elimination pr^alable des cons- 
titueuits volatils agissant comme une sorte de collolde 
protecteur, une modification au niveau de la surface de 
20 separation des particules en suspension. Cette modification 
permet la separation des particules en suspension en m&ae 
temps que la distillation du fluide, c'est-&-dire de I'huile 
de suspension d6jh compl%tement dEbarrass^e d«s particules 
solides, grace & quoi les impiiretes dissoutes, par exemple 
25 saponif i^es, restent dans la fraction goudron. En d'autres 
termes, le traitement par I'alcali selon 1' invention suivant 
1« elimination de I'eau et des constituants volatils permet 
la separation des impuretes solides dissoutes et I'obtention 
d'une huile parfaite en une seule phase de distillation 
30 sans la destruction separee de la suspension qui precfede 
la distillation finale. 

Le traitement par I'alcali est generalement effectue entre 
leC* et SOO'C, de preference entre 230 et 260''C, dans un 
35 reacteur ferme avec de I'alcali aqueux. Des temperatures 

de traitement eievees dans la plage- citee donnent en general 
un plus faible taux d'acidite et une teneur plus faible en 
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chlorures dans I'huile purifi^.e. Comine alcalis, on pr6ffere 
les hydroxydes, bicaibonates, carbonates et alcoolates de 
m^taux alcalins solubles dans I'eau", bien qu'on puisse 
utiliser ^galement des composes alcalino-terreux Insolu- 
bles ou peu solubles. 

Le traitement par I'alcali peut ^galement s'effectuer en 
sigiae que la distillation du gazole, par exemple par addi- 
tion d'alcali en amont de la pompe de circulation d'un 
^vaporateur h circulation forc6e pour la distillation du 
gazole. 

Aprfes le traitement par I'alcali, I'huile us6e est de pr6f6- 
rence amende St un 6tage de distillation du gazole et par- 
vient ensuite g^n^ralement par une soupape de ddtente dans 
un ^vaporateur, de pr6f€rence un ^vaporateur k couches min- 
ces, tel qu'un 6vaporateur & film descendant ou h film ascen- 
dant, qui travaille & centre- courant, ou & courant parall&le, 
d'oti on retire un rdsidu ressemblant i .la poix ou au gou- 
dron, contenant les particules suspendues dans I'huile us4e 
et d'autres impuret^s entrain^es par ces particules et/ou 
non distillables. Ce rdsidu peut gtre utilise daiis la cons- 
truction routifere par exemple, corane produit de remplace- 
ment du goudron. 

ta vapeur contenant les constituants volatils et les vapeurs 
d'huile pures est amende, pour s^parer des fractions liqui- 
des ^ventuellement entraln^es, h un s^parateur de liquides 
oil elle peut gtre tralt6e en m§me temps avec la vapeur de 
strippage, de la vapeur fralche ou de I'eau liquide qui, 
aux temperatures indiqudes, se vaporise immddiateroent. Le 
traitement h la vapeur amdliore la couleurde I'huile T6g4- 
-n6r6e en mSme temps qu* il_61imine des substances ayant une 
odeur ggnante. II est int^ressant de const ater qu'aprfes 
le traitement h la vapeur, la teneur en phosphore de I'huile 
purlfide est dgalement rdduite. On suppose que ce r6sultat 
inattendu obtenu avec la vapeur sfeche est rendu possible par 
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le traitement pr^alable h X*alcali« En dehors des disposl- 
tifs connus pour la separation des liquides^ xine portion du 
conduit de vapeur realise de fagpn appropri^e peut ^galement 
assurer cette fonction. 

5 

Les vapeur s d'huile pures sont condens^es de prdfdrence 
par paliers apr&s le traitement & la vapeur et, dans ce 
cas,: on obtient en premier la fraction ^ point d* Ebullition 
le plus dlevE, et h chaque autre palier une fraction h point. 

10 d' Ebullition de plus en plus has. La condensation-par paliers 
constitue xine inversion de la distillation fractionnEe dans 
laquelle la separation des fractions s'effectue pcu: plusie\irs 
phases de condensation successives au lieu de plusieurs 
phases d' Evaporation successives. Par rapport ci la distilla- 

15 tion fractionnEe, la condensation fractionnEe est non seule- 
ment plus Economique en Energie^ mais elle a de plus, si 
elle est effectuEe a tempEratures Elevees, le grand avantage 
que des impuretEs a faible point d* Ebullition ne peuvent pas 
Stre condensEes avec la fraction d'huile bas point d'Eballi- 

20 tion et souiller celle-ci, mais qu'apr^s la condensation de 
la fraction d'huile & faible point d' Ebullition, elles peu- 
vent Stre captEes sEparEment dans un pi^ge cryogEnique. 

invention sera mieux comprise & la lecture de la descrip- 
25 tion dEtaillEe, donnEe ci-aprfes Si titre d'exemple seulement, 
d'une forme de rEalisation reprEsentEe schEraatiquement sur 
le dessin qui reprEsente un Equipement pour mettre en oeuvre 
le procEdE de 1 'in vent ion. 

30 De I'huile usEe homogEnEisEe et dEbarrassEe des impuretEs 
grossiferes est amenEe & un Evaporateur & circulation 1 oil 
elle est dEbarrassEe de I'eau et des constituants volatils, 
c' est"-&-dire de 1' essence et des solvants. L' Evaporateur ^ 
circulation 1 travaille h la pression normale ou en lEgfere 

35 dEpression et la tempEratiire du produit h la sortie 2 de 
1' Evaporateur est comprise entre 140'' et 180**C, ce qui 
correspond & une teneur rEsiduelle en eau infErieure It 0,1%. 
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Cette dernifere est avantageuse pour le traitement suivant 
par I'alcali, ^tant donn6 gue^ pour une faible teheur en 
eaur il se forme inoins de im^usse. Les vapeurs provenant de . 
la sortie 2 de 1* ^vaporateur sont amen^es ^ une colonne de 
5 separation 3 oil elles sont s^pardes en fractions ayant des 
points d'dbullition diff brents* Le distillat 5 peut, aprfes 
le condenseur 4, Stre s^par^ dans un recipient de d^canta- 
tion en une phase aqueuse lourde et une phase organ igue 
Idg^re. 

10 

L'huile us^e d^barrassde de I'eau et des constituants vola- 
tils est amende ^ un r^acteur chauffd 6 oil, h une temperature 
comprise entre 180**C et 300**Cr de preference 230 et 260®C, 
elle est additionn6e d'alcali, par exemple de NaOH & 50%, 

15 provenant d'un reservoir 7. On utilise 0,2 k 5% de NaOH 
(s&che) par rapport & I'huile usee et en fonction de la 
qualite de celle-ci. lie chauffage de I'huile usee h la tem- 
perature de reaction peut s'effectuer dans un echangeur 
thermique monte en amont, k I'aide d'huile usee dejJi trai- 

20 tee, ou dans le reacteur m§me 6. Le temps de sSjour dans 
le reacteur 6 est environ de 1 & 5 minutes. 

L'huile usee traitee & I'alcali va du reacteur 6 dans un 
autre e vapor ateur h circulation 8 oil, k une depression 

25 moyenne de S-IO"^ ^ 5.10^ Pa et & environ SSO^'C, une frac- 
tion de gazole 9 est distiiiee. La temperature necessaire 
pouJT cette distillation est regiee avantageuseraent par 
refroidissement aprfes le traitement & I'alcali et rechauffe- 
ment dans !• dvaporateur h circulation 8. Un echangeur ther- 

30 mique utilise pour le refroidissement peut en m§me temps 
servir h prechauffer I'huile usee avant le traitement par 
I'alcali. Une colonne de fractionnement 10 permet la separa- 
tion d'une fraction gazole ayant un point eclair souhaite 

et-la7Vi"Scosite- souha-itee .- 

35 

L'huile usee debar rassee du gazole est soumise h une dis- 
tillation totale sous vide dans un evaporateur h couches 
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minces 11. L ' 6 vaporateur 2i couches minces 11 peut fonction- 
ner statiquement ou m^caniquement et il peut Stre un eva- 
porateur h film ascendant ou descendant* GrSce la dis- 
tillation sous vide, qui s'effectue ici contre-courant i 

una temperature de chauffage comprise entre 350 et 380 ®C 

2 2 

et h une depression de 10 h 5.10 Pa, la suspension d'huile 
us^e est divis^e en un produit de queue 13 ou fraction 
goudron 13 et une fraction d'huile de lubrif ication sous 
forme de vapeur. Le produit de queue 13 est soutird ^ 
environ 300^*0 et peut 6tre utilise comrae produit de r empla- 
cement du goudron. 

lies vapeurs passent du collecteur de vapeurs 12 & une 
tempdratixre d ' environ 270*'C dans un s6parateur de) liquide 
14 oil les gouttelettes entraindes sont s^par^es et ramen^es 
h 1 ' e vapor ateur 2i couches minces 11. 

Dans la forme de realisation representee, la suspension 
d'huile usee provenemt de la distillation du gazole arrive 
dans le separateur de Liquide 14 oii, avec le liquide separe, 
elle est amenee dans 1* evaporateur h couches minces 11. Ce 
procede presente I'avantage que des constituants volatils 
peuvent deji s'evaporer dans le separateur de liquide 14. 
Nature Heme nt, la suspension d'huile usee peut egalement 
gtre amenee directement dans 1 ' evapor ateur h couches min- 
ces 11. 

Dans le separateur de liquide .14, les vapevirs sont »de pre- 
ference soumises h un traitement par vapeur fralche ou 
vapeur de strippage, ce qui ameiiore la couleur et I'odeur 
des condensats ulterieurs et reduit leur teneur en phosphore 

Les vapeurs debarrassees des parties liquides arrivent en- 
suite dans un premier condenseur a contact ^.15 o^ elles sont 
condense es -avec un condensat mis en circulation par I' in- 
ter mediaire d'un echangeur thermique ^ une temperature 
situee environ 10**C en dessous du point d' ebullition de la 
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fraction de condensat recherchte et elles soht soutlr^es 
en tant que premiere fraction d'huile lourde 16. Un autre 
condenseur & contact 17 faisant suite fonctionne de la mfime 
fagon, mais h une temperature plus basse et foumit une 
5 seconde fraction d'huile plus Idgfere 18. Du fait de la 
forte turbulence dans les condenseur s k contact 15 et 17, 
on obtient un bon rendement et on dvite la segregation et 
le d^pdt observes sur les surfaces de refroidissemeht 
d'autres condenseur s. Les vapeurs quittant le second con- 
10 denseur 17 ont encore une temperature d' environ 200®C 
et contiennent de faibles quantites de substances vola- 
tiles qui sont captees dans un pifege cryogenique 19 de 
sorte qu'il ne peut pas ar river d'impuretes k la pompe h vide. 

15 En utilisant un systfeme de condensation h contact h deux 
etages, dont les etages fonctionnent juste en dessous du 
point d' ebullition de la fraction de condensat concernee, 
on peut f aire varier dans de larges limites le rapport des 
quantites des deux fractions d'huile, ainsi que leurs points 

20 d» ebullition et dans ce cas ces deux valeurs peuvent 6tre 
regiees pratiquement inaependamment 1 ' une de 1* autre. 

Le tableau suivant montre les resultats d' analyses d'huiles 
retraitees selon le precede de 1' invention. 
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Les diff brents num^ros d'essats correspondent k : 
0 eillmenta-tlon 

5 1 Gazole, sans traltement i I'alcali, condensation h froid, 
atelier pilot e. 

2 Gazole avec traitement k I'alcali, condensation & chaud, 
atelier pilote. 

3 Gazole, avec traitement h I'alcali, condensation k chaud, 
atelier pilote. 

4 Fraction huile l^gfere, sans traitement & I'alcali, 
15 atelier pilote. 

5 Fraction htaile Ugfere, avec traitement h I'alcali, 
6vaporateur en verre. 

20 6 Fraction huile I6ghxe, avec traitement h I'alcali, 
atelier pilote. 

7 Fraction huile l6gfere, avec traitement k I'alcali, 
traitement k la vapeur, atelier pilote. 

8 Fraction huile lourde, sans traitement k I'alcali, 
atelier pilote. 

9 Fraction huile lourde, avec traitement a I'alcali, 
30 dvaporateur en verre. 

10 Fraction huile lourde, avec traitement k I'alcali, 
atelier pilote. 

35 Signification des symboles sur le tableau i 
* viscosity mesurie k 20 "C 
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— inconnnu 

nn non d^celable 



Avec le proc6d6 et le dispositif d^crits, en utilisant le 
produit de traitement dconomique NaOH, avec un minimum de 
phases de travail, comme il apparait des r^sultats d "analyse 
ci-dessus, on obtient une fraction gazole parfaite et des 
fractions d'huiles de lubrification l^g&re et lourde. 



La reduction au minim\im des phases de travail , notamment 
des distillations, r^duit le danger d'un craquage thermique 
et de la reduction de rendement qui en rdsulte et qui, selon 
le proc6d6 de 1' invention, correspond i au moins 90% de la 
15 fraction distillable de I'huile us^e, et augment© ainsi la 
rentabillt^. 
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Revindications . 

1 . Proc6d6 pour le retraitejnent d'huile us6& par traitement 
ii I'alcali, Elimination de I'eau et des constituants vola- 
tils, separation d'une fraction goudron et distillation de 
I'hutle puri£i€e, car,actdris4 en ce qu'on traite I'huile 
us6e k I'alcali aprfes Elimination de I'eau et des consti- 
tuants volatils et avant la sdparation.de la fraction goudron 
et qu'on sdpare la fraction goudron lors de la distillation 
de I'huile. 

2. ProcddE selon la revendication 1, caractErisE en ce qu'on 
traite avec de I'alcali aqueux, de pr6f6rence dissous. 

3. ProcEdE selon la revendication 1 ou la revendication 2, 
caractErisE en ce qu'on traite avec un hydroxyde, bicar- 
bonate ou carbonate de mEtarl alceJ-in. 

4. ProcEdE selon I'une des revendications prEcEdentes, 
caractEris6 en ce qu'on traite h I'alcali k une temperature 
comprise entre 180 et 300°C, de preference entre 230 et 
260*C. 

5. Precede selon I'une des revendications 1 a 4, caractErise 
en ce qu'en mgrne temps que le traitement k I'alcali, on 
distille une fraction gazole. 

6. Precede selon I'tine des revendications precedentes, 
caracterise en ce qu'on distille une fraction gazole aprfes 
le traitement^ I'alcali. 

7. Precede selon I'une des revendications prEcedentes, 
caracterise en ce qu'on effectue la separation de la 
fraction goudron et la distillation de I'huile en couche 
mince et sous vide. 

8. Precede selon I'une des revendications precedentes. 
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caract6ris6 en ce qu*on traite a la vapeur d'eau les vapeurs 
d'huile se formant lors de la distillation de l*huile. 

9. Proc6d6 selon l*une des- revendications pr^c^dentes, 

5 caractdris^ en ce qu'on s6pare, avant la condensationj^ des 
parties liquides entratnfies lors de la distillation de 
l»huile. 

10. Proc6d6 selon I'une des revendications pr^c^dentes, 
10 caractdris6 en ce qu'on condense I'huile en deux paliers 

lors de la distillation de I'huile. 

11. Procdd6 selon I'une des revendications pr6c6dentes, 
caract6ris6 en ce qu'on condense dans des condenseurs & 

1 5 contact » 

12. Proc6d6 selon I'une des revendications pr6c^dentes, 
caract6ris6 en ce qu'on condense les vapeurs d'huile lors 
de la distillation de I'huile & des temperatures situdes 

20 environ lO** en dessous de la temperature d" Ebullition de 
la fraction k obtenir. 

13. Dispositif pour fractionner de l*huile ou des substan- 
ces analogues k I'huile, notamment de I'huile usde, compor- 

25 tant un dvaporateur et un condenseur pour la distillation 
de I'huile, caractdrise en ce qu'il comporte au moins deux 
condenseurs successifs (15, 17). 

14. Dispositif selon la revendication 13, caract6ris6 en ce 
30 que 1 ' Evapor ateur est un Evaporateur h couches minces (ID* 

15. Dispositif selon la revendication 13 ou la revendica- 
__ -tipn l^/.caractdrise en ce qu'on monte en amont de l^Evapo- 

rateur pour la distillation de I'huile un ^vaporateur h 
35 circulation forcee pour la distillation du gazole. 

16. Dispositif selon I'une des revendications 13 i 15, 
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caract^ris^ en ce qu'on dispose entre 1 ' 6 vaporateur (11) 

et le premier condenseur (15) un s^parateur de liquide (14). 

!?• Dispositif selon I'une des revendications 13 ^ 16/ 
caract^ris6 en ce que les condenseurs (15, 17) sont: r^alis^s 
sous forme de condenseurs a contact. 

18. Disposiitf selon I'une des revendications 13 h 17, 
caractSris^ en ce qu*on pr^voit un pi&ge cryogSnique (19) 
raccord^ au dernier condenseur (17). 

19. Dispositif selon I'une des revendications 13 ^ 18, 
caract^risd en ce que le separateur de lic[uide (14) comporte 
une canalisation d * alimentation en eau ou en vapeur. 
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